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APRESENTAÇÃO

O livro “Estudos Interdisciplinares nas Ciências Exatas e da Terra e 
Engenharias” de publicação da Atena Editora apresenta em seu 2º volume 35 
capítulos relacionados temáticas de área multidisciplinar associadas à Educação, 
Agronomia, Arquitetura, Matemática, Geografia, Ciências, Física, Química, Sistemas 
de Informação e Engenharias. 

No âmbito geral, diversas áreas de atuação no mercado necessitam ser 
elucidadas e articuladas de modo a ampliar sua aplicabilidade aos setores 
econômicos e sociais por meio de inovações tecnológicas. Neste volume encontram-
se estudos com temáticas variadas, dentre elas: estratégias regionais de inovação, 
aprendizagem significativa, caracterização fitoquímica de plantas medicinais, gestão 
de riscos, acessibilidade, análises sensoriais e termodinâmicas, redes neurais e 
computacionais, entre outras, visando agregar informações e conhecimentos para 
a sociedade. 

Os agradecimentos do Organizador e da Atena Editora aos estimados autores que 
empenharam-se em desenvolver os trabalhos de qualidade e consistência, visando 
potencializar o progresso da ciência, tecnologia e informação a fim de estabelecer 
estratégias e técnicas para as dificuldades dos diversos cenários mundiais. 

Espera-se com esse livro incentivar alunos de redes do ensino básico, graduação 
e pós-graduação, bem como outros pesquisadores de instituições de ensino, 
pesquisa e extensão ao desenvolvimento estudos de casos e inovações científicas, 
contribuindo na aprendizagem significativa e desenvolvimento socioeconômico rumo 
à sustentabilidade e avanços tecnológicos.

Cleberton Correia Santos
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GERADA COMO COPRODUTO NA PRODUÇÃO DE 

BIODIESEL

CAPÍTULO 29
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RESUMO: Os biocombustíveis oriundos da 
biomassa há algum tempo vem atingindo 
um papel de destaque na matriz energética 

mundial, principalmente por diminuir a 
dependência de combustíveis fósseis. Entre 
eles, destaca-se o biodiesel, proveniente 
da reação de transesterificação de um óleo 
vegetal ou animal com um álcool produzindo 
ésteres alquílicos e a glicerina como coproduto. 
A crescente valorização do biodiesel aumentou 
a produção de glicerina. O grande obstáculo 
da utilização desta glicerina é a pureza. Neste 
trabalho a glicerina bruta foi obtida através da 
reação entre o óleo de soja refinado com o 
metanol usando hidróxido de potássio como 
catalisador.  A glicerina bruta apresentou um 
baixo teor de glicerol (55%). Com o processo 
de purificação usando uma relação molar 1:1 
de ácido fosfórico/catalisador residual obteve-
se uma glicerina ácida com 59% de glicerol. O 
processo de neutralização da glicerina ácida foi 
mais eficiente com 5% Na2CO3 por 1 h a 75oC, 
gerando uma glicerina com teor de glicerol 
de 65% e sem acidez. As purificações com 
materiais adsorventes mostraram que o carvão 
ativado é mais eficiente. O maior teor de glicerol 
obtido foi de 98% através da dupla purificação 
da glicerina neutralizada, usando 1% de carvão 
ativado por 3 horas a 80oC. Na purificação 
simples o teor de glicerol já era de 96%. Dentre 
os processos de destilação, observou-se que 
a destilação fracionada (99% de glicerol) foi 
mais eficiente que a destilação simples e foi um 
pouco mais eficiente também, que o processo 
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de purificação como o carvão ativado. 
PALAVRAS-CHAVE: Glicerina. Glicerol. Biodiesel. Hidrólise Ácida. Carvão ativado.

PURIFICATION METHODOLOGY OF GLYCERIN GENERATED AS COPRODUCT 

IN BIODIESEL PRODUCTION

ABSTRACT: Biofuels of biomass have for some time been playing a prominent role 
in the world’s energy matrix, mainly by reducing dependence on fossil fuels. Among 
them, it stands out the biodiesel from the transesterification reaction of a vegetable 
or animal oil with an alcohol producing alkyl esters and glycerin as a co-product. The 
growing appreciation of biodiesel increased the production of glycerin. The major 
obstacle to the use of this glycerin is its purity. In this work the crude glycerin was 
obtained by reacting the refined soybean oil with methanol using potassium hydroxide 
as the catalyst. Crude glycerol had a low glycerol content (55%). Purification using 
a 1:1 molar ratio of phosphoric acid/residual catalyst yielded an acidic glycerin with 
59% glycerol. The acid glycerin neutralization process was more efficient with 5% 
Na2CO3 for 1 h at 75 °C, generating a glycerin with a glycerol content of 65% and no 
acidity. Purifications with adsorbent materials showed that coal is more efficient. The 
highest glycerol content obtained was 98% by the double purification of the neutralized 
glycerin, using 1% activated charcoal for 3 hours at 80 ° C. In simple purification the 
glycerol content was already 96%. Among the distillation processes, it was observed 
that the fractional distillation was more efficient than the simple distillation and was a 
little more efficient than the purification process as the activated charcoal because it 
had a glycerol content of 99%.
KEYWORDS: Glycerin. Glycerol. Biodiesel. Acid Hidrolysis. Activated charcoal

1 |  INTRODUÇÃO

O século XIX foi marcado pela Revolução Industrial, onde a passagem da 
manufatura para a maquinofatura transformou radicalmente a vida dos que viveram 
naquela época. O século XX consolidou as atividades industriais e todas as suas 
consequências, aprimorando técnicas e processos, revolucionando o cenário da 
época e contando ainda com mais uma fonte de energia, os combustíveis fósseis. 
O século XXI é marcado pelo incentivo e obtenção de energia de uma forma mais 
limpa e preocupada com o meio ambiente, colocando em prática o conceito de 
sustentabilidade (MOTA; MONTEIRO, 2013, p. 1483).

A partir desse pensamento menos extrativista e pró meio ambiente, o interesse 
em combustíveis oriundos de fontes renováveis ganhou grande destaque no cenário 
mundial. Países buscam maneiras viáveis de conciliar o seu desenvolvimento com 
práticas mais sustentáveis. Com essa política, o biodiesel, substância formada 
através da reação de transesterificação de triglicerídeos de fonte animal ou vegetal 
com um álcool, geralmente metanol ou etanol, se tornou um produto altamente 
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valorizado (MINISTÉRIO DE MINAS E ENERGIA, 2015).
A produção de biodiesel no Brasil ganhou força com a criação do Programa 

Brasileiro de Produção e Uso de Biodiesel, em 2004 e pela Lei 11.097, de 13/05/2005, 
que estabeleceu a implantação de 2% em volume de biodiesel ao óleo diesel em 
qualquer parte do território nacional a partir de 2008. Em março de 2018 o diesel 
comercializado no país já contava com 10% de biodiesel no seu volume total 
(AGENCIA NACIONAL DE PETRÓLEO, GÁS NATURAL E BIOCOMBUSTÍVEIS, 
2019).

Entretanto, o incentivo do governo para promover a substituição gradativa do 
diesel pelo biodiesel, não contava com a falta de mercado para o coproduto da 
reação de transesterificação: a glicerina. O acúmulo de glicerina talvez não dificulte 
somente a indústria do biodiesel, mas também poderá gerar um problema econômico e 
ambiental. Sendo assim, vários processos estão sendo estudados visando aprimorar 
a produção de biodiesel de forma econômica e ambientalmente correta (CORMA et 
al., 2008).

O motivo do qual a glicerina pode ser vista como um problema ambiental é devido 
as impurezas presentes logo após o seu processo de obtenção (LIN, 2013, p. 2678). 
O produto obtido consiste de uma mistura de glicerol, álcool (metanol ou etanol), 
água, sais inorgânicos provenientes dos catalisadores empregados (hidróxido de 
potássio ou de sódio), mono-, di- e triglicerídeos que não reagiram completamente, 
ácidos graxos livres, ésteres metílicos e etílicos e outras substâncias que podem 
ser encontradas dependendo da natureza do óleo e do procedimento efetuado 
(MANOZAK; LIMPATTAYANATE; HUNSOM, 2011, p. 92). 

1.1 Processos de purificação da glicerina

Vários métodos são utilizados para a purificação da glicerina, entre eles 
destacam-se as resinas de troca iônica, separação por membrana e a destilação.

O processo utilizando resinas de troca iônica torna-se inviável quando a glicerina 
bruta apresenta alto teor de sais dissolvidos. Dentre os processos de destilação e 
separação por membrana o primeiro processo é mais efetivo. Um processo altamente 
empregado é a destilação a vácuo, que fornece uma glicerina com teor de glicerol de 
aproximadamente 99% (POTT; HOWE; DENNIS, 2014, p. 464).

Outros processos também podem ser aplicados tais como a neutralização, 
secagem, saponificação, extração com solvente polar e adsorção (STOJKOVIC et 
al., 2014).

A purificação com materiais adsorventes tem se tornado uma alternativa 
interessante, pois elimina a necessidade de utilizar água no processo, não gera 
efluentes líquidos (ANDRADE et al., 2015).
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2 |  OBJETIVO

O objetivo deste trabalho foi definir uma metodologia para a purificação da 
glicerina proveniente das plantas produtoras de biodiesel, para aumentar o teor de 
glicerol e agregar valor a este produto.

3 |  METODOLOGIA

3.1 Produção do biodiesel e da glicerina em escala de bancada a partir do óleo 

de soja refinado

230 mL de solução metanólica contendo 2,6% de hidróxido de potássio foram 
adicionados em um reator contendo 820 g de óleo de soja refinado. A reação 
foi mantida sobre agitação mecânica a 300 rpm a uma temperatura de 45°C por 
1 hora. Neste processo de transesterificação foram mantidas as razões molares 
óleo/metanol de 1:6 e a relação catalisador/óleo de 0,7% em massa (FERRARI; 
OLIVEIRA; SCABIO, 2005, p. 19).

Após o término da reação, a mistura foi transferida para um funil de separação 
para a separação das fases e posterior retirada da glicerina bruta presente na fase 
inferior. O metanol residual foi removido utilizado um evaporador rotatório. 

3.2 Purificação da glicerina bruta

A purificação da glicerina bruta foi realizada com ácido fosfórico 85%. Esta 
etapa é conhecida como hidrólise ácida por que hidrolisa todos os mono-, di- e 
triacilglicerídeos que possam estar presentes na glicerina. 

Para determinar a quantidade de catalisador residual e consequentemente a 
quantidade necessária de ácido fosfórico a ser utilizado na hidrólise realizou-se uma 
titulação de 1 g de glicerina bruta com uma solução de ácido clorídrico de 0,025 mol 
L-1. 

Foram realizadas quatro hidrólises com relações molares de ácido fosfórico/
catalisador residual de 1:3; 1,5:3; 2:3 e 1:1. 

Em quatro béqueres de 100 mL foram adicionados 40 g de glicerina e 2,5; 
3,7; 4,9 e 7,4 mL de H3PO4 85%. Cada mistura foi colocada em um banho de 
silicone e mantida a 60º C por 0,5 horas sob agitação. Posteriormente a mistura 
foi transferida para uma proveta para avaliar a separação das fases ácidos graxos 
(fase superior), glicerina ácida (fase do meio) e fosfato de potássio (fase inferior). A 
mistura permaneceu nesta proveta por 0,5 horas em repouso (VIESSER, 2010).

Após a definição da proporção de ácido fosfórico/catalisador residual que 
fornece a melhor separação entre as fases ácidos graxos livres, glicerina e fosfato 
de potássio, toda a glicerina produzida no item 3.1 passou pelo processo de hidrólise 
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ácida. Este processo foi realizado em um reator de 2 L seguindo as mesmas condições 
especificadas anteriormente. Depois da hidrólise, a mistura aquecida foi transferida 
para uma garrafa pet, onde houve a separação das 3 fases durante o processo de 
resfriamento a temperatura ambiente. A glicerina ácida, presente na fase do meio, foi 
retirada da garrafa pet através de uma perfuração e armazenado em frasco âmbar 
fechado. 

3.3 Neutralização da glicerina ácida

Após o processo de hidrólise ácida da glicerina bruta, a glicerina ácida precisou 
ser neutralizada. Para isto foi realizado um estudo com três sais básicos, o carbonato 
de sódio (Na2CO3), bicarbonato de sódio (NaHCO3) e carbonato de cálcio (CaCO3) 
para verificar qual seria o agente neutralizante mais eficiente neste processo de 
neutralização.

O processo de neutralização foi realizado em béqueres de 50 mL contendo 7 g 
de glicerina ácida e diferentes quantidades do agente neutralizante. Neste processo 
a mistura foi mantida sobre agitação por 1 hora. Foram realizados diferentes 
experimentos, variando a proporção do agente neutralizante (2,5%, 5% e 10%) 
em relação a massa da glicerina ácida, variando o tempo (1; 3,5 e 7 horas) e a 
temperatura (25 e 75oC). 

Para verificar a acidez da glicerina neutralizada realizou-se a titulação de 1 g 
de glicerina neutralizada com uma solução de NaOH 0,1 mol/L seguindo a norma 
Cd3d-63 da American Oil Chemists Society (AOCS).

3.4 Purificação da glicerina neutralizada com adsorventes (SOUZA, 2013)

A influência dos adsorventes na purificação da glicerina neutralizada foi avaliada 
utilizando os adsorventes atapulgita e o carvão ativado. O processo de purificação 
por adsorventes foi realizado em béqueres de 50 mL contendo 20 g de glicerina 
neutralizada e diferentes quantidades do material adsorvente. Neste processo a 
mistura foi mantida sobre agitação por uma temperatura constante de 80oC por um 
determinado período de tempo. Após a purificação, a glicerina purificada foi filtrada 
a vácuo. 

Foram realizados diferentes experimentos, variando a proporção do adsorvente 
(1%, 3% e 5% para atapulgita e 0,5%; 1% e 3% para o carvão ativado) em relação a 
massa da glicerina neutralizada, e do tempo (1h e 2h para atapulgita, 0,5h; 1h; 2h; e 
3h para o carvão ativado, e 0,5h; 1h; 2h e 3h sem adição de adsorvente). 

3.5 Purificação da glicerina por destilação a vácuo

Na etapa de purificação por destilação a vácuo, 40 g da amostra de glicerina 
purificada no processo de adsorção foi transferida para um balão de fundo redondo 
de 250 mL. Posteriormente o balão foi conectado a um sistema de destilação 
simples, contendo um banho de silicone e uma chapa de aquecimento e agitação. 
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A temperatura do banho foi de 185°C e a temperatura em que a amostra destilou 
foi de 131°C em uma pressão de 25 mmHg. Este processo forneceu a glicerina 
monodestilada. Esta glicerina foi redestilada.  A temperatura do banho foi de 172°C 
e a temperatura em que a amostra destilou foi de 118 °C em uma pressão de 25 
mmHg. Assim obteve-se a glicerina bidestilada. 

Na etapa de purificação por destilação fracionada, o procedimento se deu de 
forma semelhante ao da destilação simples substituindo uma coluna simples por uma 
coluna fracionada (vigreux). A temperatura do banho foi de 195°C e a temperatura 
em que a amostra destilou foi de 102 °C em uma pressão de 25 mmHg.

3.6 Determinação do teor de glicerol das amostras

Para determinar o teor de glicerol nas amostras de glicerina obtidas nas diferentes 
etapas de purificação, utilizou-se um método espectroscópico no comprimento de 
onda de 410 nm na região do ultravioleta visível (UV/VIS). Foi necessária realizar 
a reação da glicerina com periodato de sódio (NaIO4) e acetilacetona em tubo de 
ensaio para a obtenção do 3,5-diacetil-1,4-dihidrolutidina de cor verde (BONDIOLI; 
BELLA, 2005, p. 153).

A curva de calibração foi obtida da seguinte forma: em 10 tubos de ensaio 
devidamente enumerados foram adicionados 0,0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 1,25; 1,50; 
1,75 e 2,00 mL da solução de etanol/água 1:1 volume/volume (v/v) contendo 0,03 
mg/mL glicerol P.A. Ao tubo de ensaio sem glicerol (branco) foi adicionado 2 mL de 
etanol/água 1:1 v/v. Aos outros tubos de ensaio foram adicionadas quantidades de 
etanol/água 1:1 v/v necessárias para se obter um volume final de 2 mL para cada 
tubo, resultando em concentrações de 0,00387; 0,0077; 0,0116; 0,0155; 0,0193; 
0,0232; 0,0271; 0,0309 mg/mL, respectivamente.

Posteriormente, em cada tubo de ensaio, foram adicionados 1,2 mL de uma 
mistura de soluções de ácido acético 1,6 mol/L e de acetato de amônio 4,0 mol/L, 
em uma relação 1:1 v/v, contendo periodato de sódio 10 mmol/L. A mistura foi 
agitada por 30 segundos. Em seguida, foram adicionados 1,2 mL de outra mistura 
de soluções de ácido acético 1,6 mol/L e de acetato de amônio 4,0 mol/L, em uma 
relação 1:1 v/v, contendo acetilacetona 0,2 mol/L. Os tubos foram dispostos em um 
banho termostático a uma temperatura de 70°C por 1 minuto com agitação manual. 
Após este tempo, os tubos foram resfriados com água a 20°C onde observou-se o 
aparecimento de uma coloração esverdeada por causa da formação do 3,5-diacetil-
1,4-dihidrolutidina. Após isso foi realizada a leitura no espectrofotômetro UV-Vis, no 
comprimento de onda de 410 nm.

As concentrações de glicerol, nas amostras de glicerina obtidas nas diferentes 
etapas de purificação, foram determinadas usando o mesmo procedimento para 
a obtenção da curva de calibração, sempre usando amostras de glicerina com 
concentração de 0,03 mg/mL.  
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4 |  RESULTADOS E DISCUSSÕES

4.1 Obtenção da glicerina bruta 

Foram realizadas 20 reações de transesterificação, utilizando 820 g de óleo de 
soja refinado e 230 mL de solução de álcool metílico contendo 2,6% de KOH, em cada 
reação, para a obtenção de 1444 g de glicerina bruta. As reações foram realizadas 
em um reator com capacidade para 2 L com agitação mecânica e aquecimento 
através de banho de areia em temperatura de 45 oC por 1 hora. 

4.2 Purificação da glicerina bruta

A purificação inicial da glicerina bruta foi realizada com ácido fosfórico 85%. 
Nesse processo, o ácido, além de reagir com o resíduo do catalisador hidróxido de 
potássio (KOH) produzindo o fosfato de potássio, reage também com os mono- di- e 
triacilglicerídios que não reagiram na reação de transesterificação e com os sabões 
presentes no coproduto, gerando ácidos graxos livres e glicerina ácida (SEPARATING 
GLYCERINE/FFAS, 2015).

Para saber quanto de ácido fosfórico é necessário utilizar nesta etapa de 
purificação foi necessário saber quanto de catalisador residual estava presente na 
glicerina bruta. Para isto realizou-se a titulação de 1 g de glicerina bruta com HCl 
0,025 mol/L onde constatou-se a presença de 0,15 g do catalisador KOH residual. 
Portanto seriam necessários 0,052 mL de ácido fosfórico 85 % para neutralizar o 
KOH presente em 1 g de glicerina bruta.

Entretanto, além de neutralizar o KOH é necessário hidrolisar os mono- di- e 
triacilglicerídeos e sabões presentes na mistura. Portanto, foi necessário realizar 
o seguinte estudo, cujo objetivo foi determinar qual a melhor quantidade de ácido 
fosfórico 85 % deve ser adicionada para obter a melhor separação entre as fases 
dos ácidos graxos, glicerina ácida e do sal fosfato de potássio.

Foram realizados quatro testes envolvendo as razões molares ácido fosfórico/
catalisador residual de 1:3; 1,5:3; 2:3 e 1:1. A Figura 1 mostra os quatro frascos 
obtidos após o processo de hidrólise ácida.
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Figura 1. Foto dos frascos mostrando as três fases dos testes nas relações molares 1:3; 1,5:3; 
2:3 e 1:1 ácido fosfórico/catalisador residual na hidrólise ácida da glicerina bruta.

Ao comparar os quatro testes pode-se perceber que o teste com proporção 
1:3, 1,5:3 e 2:3 mostraram serem eficientes para a neutralização do catalisador KOH 
residual, mas ainda não o suficiente para a hidrólise dos mono, di- e triacilglicerídeos 
e os sabões. Já o teste de proporção de 1:1, se mostrou o mais eficiente para a 
hidrólise e as fases obtidas são bem definidas.

Após saber qual proporção ácido fosfórico/catalisador era a que apresentava os 
melhores resultados realizou-se a hidrólise ácida de toda a glicerina bruta utilizando 
266 mL de ácido fosfórico 85% para 1444 g de glicerina bruta. A hidrólise foi realizada 
em um reator de 2 litros com agitação mecânica por 0,5 horas. Posteriormente a 
mistura foi transferida a quente para uma garrafa pet de 2 litros e mantido em repouso 
por 0,5h a uma temperatura de 60°C para ajudar na separação das fases. Uma 
perfuração na garrafa pet na posição onde se encontrava a fase do meio, forneceu 
1269,32 g de glicerina ácida. 

4.3 Neutralização da glicerina ácida 

A neutralização da glicerina ácida foi feita com o auxílio de três sais (agentes 
neutralizantes) com características básicas sendo eles o NaHCO3, Na2CO3 e o 
CaCO3.

A princípio foi realizado uma titulação da glicerina ácida a fim de determinar 
a acidez para posterior testes de neutralização com os agentes neutralizantes. A 
titulação de 1 g de glicerina ácido com uma solução de NaOH 0,1 mol/L forneceu um 
índice de acidez de 36,5 mg NaOH/g amostra. A Tabela 1 apresenta os índices de 
acidez das amostras de glicerina após a neutralização nos diferentes experimentos 
testados.
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Exp. Tempo 
(h)

% agente 
neutralizante

Acidez usando 
NaHCO3 a

Acidez usando 
Na2CO3 a

Acidez usando 
CaCO3 a

1 1 2,5 19,5 (15,7) 13,9 (18,5) 21 (14,4)
2 1 5 13,7 (8,1) 5,5 (0) 12 (3,3)
3 1 10 6,4 (2,3) 0 (0) 26 (6,9)
4 3,5 2,5 19,7 (22,0) 13,5 (17,6) 25 (17,6)
5 3,5 5 8,3 (7,8) 2,5 (0) 25 (8,9)
6 3,5 10 2,6 (16,4) 0 (0) 23 (4)
7 7 2,5 18,9 (17,1) 12,7 (19,5) 13,6 (14,1)
8 7 5 9,3 (16,0) 0 (0) 2,9 (1,5)
9 7 10 1,0 (3,3) 0 (0) 2,7 (0,3)

Tabela 1. Índice de acidez da glicerina após a neutralização com diferentes porcentagens de 
NaHCO3, Na2CO3 e CaCO3 em diferentes tempos, proporções de agente neutralizante e 

temperaturas.
a Neutralização a 25º C. Em parênteses a neutralização foi a 75º C.

Através da análise da Tabela 1 pode-se observar que o aumento da proporção 
em massa dos agentes neutralizante diminui a acidez da glicerina. O melhor resultado 
utilizando o NaHCO3 foi o experimento 9, que empregou 10% de NaHCO3 em uma 
temperatura de 25º C por 7 horas de reação. Este experimento forneceu um valor de 
índice de acidez de 1,0 mg NaOH/g. 

Ao analisar os resultados obtidos usando o Na2CO3 observa-se que os 
experimentos 3, 6, 8 e 9 se mostraram eficientes ao ponto de realizar a neutralização 
total da glicerina ácida. Estes valores são menores do que a acidez da glicerina P.A 
(0,7 mg NaOH/g) (VIESSER, 2010). 

Os resultados obtidos utilizando o CaCO3 mostraram que este processo de 
neutralização é dependente da temperatura, onde na maioria dos casos os resultados 
a 75°C foram melhores do que o a 25°C. A influência do tempo de contato também 
se mostrou determinante para a obtenção de uma amostra com baixo teor de acidez. 
Os resultados nos tempos de 7 horas a 75°C (experimentos 8 e 9) foram os melhores 
para a neutralização da glicerina ácida apresentando índices de acidez de 1,5 e 0,3 
mg NaOH/g, respectivamente. 

Após uma análise de todos os experimentos apresentados na Tabela 1, pode-
se observar que o experimento 2, utilizando 5 % do Na2CO3 em uma razão m/m do 
agente neutralizante com relação a glicerina ácida por 1 hora a 75°C mostrou ser o 
melhor, na relação custo benefício, visto que a quantidade de agente neutralizante 
foi intermediária e o tempo de contato foi menor. Portanto, para neutralizar 1269,32 
g de glicerina ácida foram necessários utilizar 63,5 g de Na2CO3 por 1 hora, sobre 
agitação mecânica, a uma temperatura de 75°C.

4.4 Purificação da glicerina neutralizada

Para obter os teores de glicerol nas diferentes etapas dos processos de 
purificação foi necessário, primeiramente, construir uma curva de calibração 
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utilizando a glicerina P.A. com 99,5% de teor de glicerol, para através desta curva 
de calibração determinar o teor de glicerol das amostras de glicerina purificadas nas 
diferentes etapas deste trabalho. 

A curva de calibração foi adquirida por meio das absorbâncias obtidas, em 
um espectrômetro UV/VIS, das amostras da glicerina P.A. em concentração entre 
0,003 mg/mL e 0,03 mg/mL. Esta curva de calibração gerou a equação y= -0,1117 + 
60,0331x que forneceu uma correlação linear de 0,99795.

Os primeiros teores de glicerol foram obtidos para a glicerina bruta (obtida após 
a reação de transesterificação do óleo de soja refinado com o metanol), a glicerina 
ácida (obtida através da acidificação da glicerina bruta com ácido fosfórico 85%) 
e para a glicerina neutralizada (obtida pela neutralização da glicerina ácida com 
agente neutralizante Na2CO3). 

Os resultados mostraram que houve um aumento na concentração de glicerol 
após o processo de acidificação e neutralização. A glicerina bruta foi a que apresenta 
o menor teor de glicerol (55%), indicando que existe ainda uma grande quantidade 
de mono-, di- e triacilglicerideos, resíduos de catalisador, umidade e metanol. Para 
a glicerina ácida houve um aumento no teor de glicerol (59%) principalmente pela 
remoção dos mono-, di- e triacilglicerideos, e resíduos de catalisador. A glicerina 
neutralizada foi a que apresentou o maior teor de glicerol (64%), provavelmente pela 
retirada do resíduo de ácido fosfórico que ficou após a acidificação da glicerina bruta. 

Os processos de purificação mostrados até agora não foram o suficiente para 
obter uma glicerina com alto teor de glicerol. Portanto, na Tabela 2 são apresentados 
os resultados obtidos através da purificação da glicerina neutralizada através do uso 
dos adsorventes.

Tempo 
(h)

Com 
Atapulgita

Teor de 
Glicerol 

(%)

Com 
Carvão 
ativado

Teor de 
Glicerol 

(%)

Com carvão 
ativado, dupla 

purificação

Teor de 
Glicerol 

(%)
1 1% 67 0,5% 86 0,5% 98
1 3% 61 1% 89 1% 92
1 5% 71 3% 88 3% 95
2 1% 69 0,5% 78 0,5% 93
2 3% 62 1% 84 1% 91
2 5% 62 3% 93 3%  97
3 --- --- 0,5% 86 0,5% 90
3 --- --- 1% 96 1% 98
3 --- --- 3% 86 3% 96

Tabela 2. Teores de glicerol (%) das amostras de glicerina purificadas com atapulgita e carvão 
ativado a 80oC.

Os resultados apresentados na Tabela 2 mostraram que a argila atapulgita não 
foi eficiente na purificação da glicerina neutralizada. Foi possível verificar também 
que o aumento na porcentagem de atapulgita adicionada não ocasionou maior 



Estudos Interdisciplinares nas Ciências Exatas e da Terra e Engenharias 2 Capítulo 29 313

teor de glicerol nas amostras analisadas. Estes resultados estão de acordo com 
outros resultados encontrados na literatura, em que o percentual de glicerol atingiu 
valores de no máximo 75% para a purificação utilizando argilominerais (FERRARI; 
OLIVEIRA; SCABIO, 2005, p. 19).

Os resultados de teor de glicerol utilizando carvão ativado foram bastante 
satisfatórios. Para algumas amostras, o teor de glicerol se mostrou bem próximo do 
teor de glicerol, de 99,5% da glicerina P.A.

Pode-se observar algumas características interessantes da purificação com 
carvão ativado. O tempo de contato entre a amostra de glicerina e o carvão ativado 
não mostrou nenhuma relevância na purificação. As amostras com 0,5% de carvão 
ativado e com 1 hora ou 3 horas de contato, apresentaram teor de glicerol de 86%. 
O mesmo se dá para as amostras utilizando 3% de carvão ativado em 1 hora (88%) 
e 3 horas (86%). 

Os valores obtidos para o teor de glicerol após purificação com carvão ativado 
estão de acordo com dados da literatura que apontam valores de 86% utilizando 
3% carvão ativado/glicerina (VIESSER, 2010) e 96% de teor de glicerol, também 
utilizando 3% de carvão ativado/glicerina (SOUZA, 2013). Em ambos os trabalhos, o 
tempo de contato também não demonstrou ser relevante para a obtenção de maiores 
teores de glicerol.

Como a purificação com o carvão ativado se mostrou eficiente, realizou-se 
uma segunda purificação das amostras de glicerina purificada com carvão ativado, 
utilizando os mesmos parâmetros para cada caso. Os resultados estão apresentados 
na Tabela 2, na coluna com carvão ativado, dupla purificação.

Os teores de glicerol para as amostras que foram submetidas a dupla purificação 
com carvão ativado foram superiores a purificação simples. O melhor resultado de 
teor de glicerol na primeira purificação com carvão ativado (96%) subiu para 98%. 
Outros excelentes resultados foram obtidos utilizando uma dupla purificação com 
0,5% de carvão ativado por 1 hora (98%) e com 3% de carvão ativado por 2 horas 
(97%). 

4.5 Purificação da glicerina neutralizada por processo de destilação

Para efeito de comparação com os resultados obtidos pela purificação com 
atapulgita e carvão ativado, foram realizados diferentes processos de destilação da 
glicerina obtida após o processo de neutralização do ácido fosfórico. Pode-se observar 
que ouve um aumento no teor de glicerol de 12% das amostras que passaram por 
um processo de redestilação simples (97%) quando comparada as amostras que 
passaram por um único processo de destilação simples (85%). As amostras que 
passaram por um processo de bidestilação simples apresentaram teores de glicerol 
na mesma faixa das amostras que passaram pelo processo de dupla purificação com 
carvão ativado. 
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Já a amostra que passou por um processo de destilação fracionada foi a que 
apresentou o maior teor de glicerol deste trabalho, chegando a 99%, muito próximo 
da glicerina P.A. que é vendida comercialmente. 

5 |  CONCLUSÃO

A glicerina bruta apresentou um baixo teor de glicerol (55%). Este valor mostrou 
a necessidade de desenvolver processos de purificação para aumentar o teor de 
glicerol na glicerina gerada através da produção de biodiesel. Com o processo de 
purificação ácida se obteve uma glicerina com 59% de glicerol, eliminando o K3PO4 
e ácidos graxos livres. 

A neutralização da glicerina ácida foi mais eficiente com 5% Na2CO3 por 1 h a 
75oC, gerando uma glicerina com teor de glicerol de 65% e sem acidez. 

A purificação com o carvão ativado é muito mais eficiente do que com a 
atapulgita. O maior teor de glicerol obtido através da dupla purificação da glicerina 
neutralizada, usando 1% de carvão ativado por 3 hora a 80oC, foi de 98%, sendo que 
na purificação simples o teor de glicerol já era de 96%.   

Dentre os processos de destilação, observou-se que a destilação fracionada foi 
mais eficiente que a destilação simples e foi um pouco mais eficiente também, que 
o processo de purificação como o carvão ativado, por apresentar um teor de glicerol 
de 99%. 
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